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RESUMO

No presente estudo, foi sintetizado e caracterizado o fotocatalisador molibdato de prata
(Ag2Mo04) que em muitos estudos tem sido aplicado como uma alternativa para a degradagéo
de compostos organicos. Apés a sintese de um material se pode verificar a composi¢ao molar,
estrutural e cristalina, entre outras caracteristicas. Porém cada propriedade que um material
apresenta esta diretamente ligada as composi¢des durante o processo de sintese, que por sua
vez indicam onde esta substancia pode ser aplicada. Desta forma, o material sintetizado neste
trabalho seguiu com o objetivo de se verificar a formacdo da fase alfa do semicondutor
molibdato de prata a partir da mudanca de proporc¢ao de polivinilpirrolidona (PVP) durante
0 processo de sintese. Para verificar os resultados foi feito o uso da técnica de difracdo de
raios-X (DRX) e os resultados comparados com arquivos de difracao de pé padrées do JCPDS
(Joint Commitee Powder Diffraction Standard) onde foi possivel identificar as fases cristalinas
do fotocatalisador sintetizado. A notoria intensidade apresentada nos difratogramas aponta
para uma relacdo direta da cristalinidade com a proporcdo de PVP na formacdo do
semicondutor e por conseguinte na atividade fotocatalitica do mesmo.
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ABSTRACT

In the present study, the photocatalyst silver molybdate (Ag-MoO.) was synthesized and
characterized, which in many studies has been applied as an alternative for the degradation of
organic compounds. After the synthesis of a material, the molar, structural and crystalline
composition, among other characteristics, can be verified. However, each property that a
material presents is directly linked to the compositions during the synthesis process, which in
turn indicate where this substance can be applied. Thus, the material synthesized in this work
aimed to verify the formation of the alpha phase of the silver molybdate semiconductor from
the change in the proportion of polyvinylpyrrolidone (PVP) during the synthesis process. To
verify the results, the X-ray diffraction (XRD) technique was used and the results were
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compared with standard powder diffraction files from JCPDS (Joint Committee Powder
Diffraction Standard) where it was possible to identify the crystalline phases of the synthesized
photocatalyst. The notable intensity presented in the diffractograms points to a direct
relationship between crystallinity and the proportion of PVP in the formation of the
semiconductor and therefore in its photocatalytic activity.

Keywords: Silver molybdate; Polyvinylpyrrolidone; Photocatalysis.

INTRODUCAO

O molibdénio é um metal de transi¢do de cor branca e aspecto prateado. E um micronutriente
essencial para a maioria das formas de vida sendo raramente encontrado na forma elementar.
Quando combinado com o enxofre, oxigénio, célcio ou com outro metal, é utilizado na area da
mineracdo e fundigdo. O molibdénio também pode ser encontrado em vegetais folhosos,
legumes, carnes e muitos grdos. Em geral, o molibdénio possui baixa toxicidade para mamiferos
e peixes, com exce¢do dos animais ruminantes domésticos, que Ssdo 0s mais sensiveis a
exposicéo [1- 4].

Nos ultimos anos, os 6xidos de metais de transicdo tém atraido interesse de pesquisadores,
devido as suas diversas propriedades que propiciam uma ampla gama de aplicaces. Os
molibdatos em particular tém se destacado devido a sua fotoluminescéncia e as propriedades
fotocataliticas [14-17]. Dentre os molibdatos, tem-se o molibdato de prata (Ag2MoQ4), que
pode ser encontrado em duas formas: alfa molibdato de prata (a- Ag2M0QO4) que é uma estrutura
tetragonal e beta molibdato de prata (3-Ag2Mo00a), uma estrutura cubica [5 - 7].

Na fase alfa do molibdato de prata, os &tomos de molibdénio (Mo) séo coordenados de forma
central por seis atomos de oxigénio (O) levando a formacdo de clusters de tipo octaédrico
[MoOs], enquanto os atomos de prata (Ag) sdo coordenados por nove oxigénios originando
clusters de [AgOg]. A estrutura tetragonal, a-Ag2Mo00Os, foi observada em condigdes de altas
pressdes somente em 2012 e. pela primeira vez, em condi¢des ambientes no ano de 2015 [8 -
11]. Diante disso neste trabalho serd mostrada a influéncia fundamental que a proporc¢édo de
polivinilpirrolidona (PVP) tem na formacdo da fase alfa do molibdato de prata, tendo em vista
a mesma estar associada diretamente ao potencial fotocatalitico.

MATERIAIS E METODOS

Materiais utilizados

Para a sintese do material foi utilizado um aparato composto de béquer, agitador magnético,
sistema de filtracdo a vacuo e estufa.

Sintese do fotocatalisador

Foram realizados um total de trés testes para verificar a formacao da fase alfa, com a variacéo

da propor¢do PVP adicionado a cada processo. A sintese do fotocatalisador foi realizada pelo

método de precipitacdo simples. Onde inicialmente, foram pesados 1,756 g de acetato de prata

(CH3COOAg) e 30,2 g (PVP 1), 20,2 g (PVP 2) e 10,2 g (PVP 3), que foram dissolvidos em

500 mL de agua deionizada, na primeira, segunda e terceira sinteses, respectivamente. Na
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sequéncia foram adicionados 25 mL, gota a gota, da solugdo de molibdato de amonio
tetrahidratado ((NH4)sM07024¢4H>0) 0,0285 molar formando uma suspenséo branca que foi
deixada em agitacdo por 3 h. Finalmente, ap6s o tempo de agitagdo, o material foi filtrado a
vacuo e seco em estufa a 60 °C por 12 h.

Caracterizacao do fotocatalisador

Para avaliar o sucesso da formacao da fase alfa do fotocatalisador, foi realizada a caracterizacéo
do material por difracdo de raios X (DRX), que permite verificar a cristalinidade do mesmo.
Para a andlise foi utilizado o difratbmetro Rigaku Miniflex Il, com radia¢ao CuK o (A= 1,5418
A) e com detector de iodato de sodio acoplado, operando com uma diferenca de potencial de
30 kV, uma corrente elétrica de 15 mA, e faixa de varredura de 10° a 75°, percorrida com
velocidade de 0,05°/s. N&o foi necessaria preparacdo das amostras antes da analise.

Com arquivos de difracdo de p6 padrdes do JCPDS (Joint Commitee Powder Diffraction
Standard) foi possivel identificar as fases cristalinas dos fotocatalisador sintetizado.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A cristalinidade € essencial para uma boa atividade fotocatalitica no semicondutor, pois quanto
mais cristalino o material, menor a probabilidade de ocorréncia de defeitos em sua superficie.
Desta forma, a taxa de recombinacdo do par elétron-lacuna pode ser minimizada [19]. A
estrutura cristalina foi avaliada através da difratometria de raios X onde é mostrado resultado
da influéncia da proporc¢do de PVP na sintese do material (Figura 1).

O difratograma do molibdato de prata (Figura 1) apresentou as duas principais fases cristalinas
que fazem parte da sua composicao: fase alfa (JCPDS 21-1340) e fase beta (JCPDS 08-0473).
As propriedades da fase beta sdo relativamente bem conhecidas devido a facilidade de sintese
da mesma, mas a obtencdo da fase alfa é relatada na literatura como sendo mais dificil, pois
frequentemente requer tratamento sob alta presséo [18]. Isso contribui para que a fase alfa tenha
maior energia e, consequentemente, maior atividade fotocatalitica [9 - 13;].

PVP 1 PVP 2 PVP 3
a - Ag,Mo0, (Fase alfa)
B - Ag,M0O, (Fase beta)
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Fig. 1 - Difratograma de raios-X do fotocatalisador sintetizado.



Dessa forma com a representacdo da fase alfa nos difratogramas, é importante destacar que
existe uma relacdo entre a formacédo desta com a presenca de PVVP em maior e menor proporgéo,
tendo em vista a reducéo da intensidade mostrada na Figura 1, do difratograma PVP 1, PVP 2
ao PVP 3. E importante verificar que esta fase tem relagio direta com o potencial fotocatalitico
do semicondutor, assim, estudar sua formagdo com o objetivo de aumentar a cristalinidade,
mantém o mesmo numa posi¢do de candidato a semicondutor para degradacédo fotocatalitica,
sabendo que a este € um fator importante em um material empregado nesse processo oxidativo
avancado.

CONCLUSOES

Portanto a obtencéo e verificagdo da formacéo da fase alfa do molibdato de prata foi realizada
com sucesso, tendo em vista a constatacdo de que a sintese deste material sofre influéncia direta,
quanto a formacéo desta fase, devido as propor¢des de PVVP durante o processo de formacao
para uma maior cristalinidade tendo em vista a maior quantidade de PVP e assim este estudo
contribui diretamente para a compreensdo quanto as possibilidades de melhora deste
fotocatalisador, no que diz respeito as suas fases e como elas se arranjam quanto a
cristalinidade.
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